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摘要 阐述如何有效地设计气相色谱-质谱联用法实验教学系统，包括教学内容的设计原则、有效实施以
及教学效果评价; 介绍了几个适用于本科生和研究生教学的气相色谱-质谱联用分析实验。

























其中毒死蜱作为内标化合物。配制质量浓度分别为 0． 4、0． 6 和 1． 0mg /L 的 3 份标准混合溶液以及一份
浓度待测的样品混合液( 4 份溶液中均含有质量浓度为 0． 4mg /L 的内标物毒死蜱) 。选择 VF-5ms 型色
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谱柱( 长 30m，内径 0． 25mm，膜厚 0． 25μm) 分离混合有机磷，初始柱温 120℃，以 40℃ /min 升至 200℃，
再以 1℃ /min 升至 210℃，继续以 20℃ /min 升至 230℃，保留 2min，最后以 30℃ /min 升至 260℃，保留
0． 5min。色谱的程序升温时间为 16． 5min，加上色谱柱从 260℃降温回初始柱温 120℃的时间，完整走完
一个样品的时间可以控制在 20min 内，比较适合在 3． 5h 的实验时间内设计做 5 ～ 6 个样品。
气相色谱-质谱( GC-MS) 法的定性方式有两种，一是采用有机磷在气相色谱上的保留时间进行定
性，一是采用有机磷特征的质谱图进行定性，此双重定性能力是 GC-MS 法比普通 GC 法优越所在。因
此，定性实验设计的内容可要求学生采用全扫描的检测模式( 扫描范围 60 ～ 400amu) ，分离分析 1． 0μL
1． 0mg /L 的有机磷标准混合液，判断每一种有机磷的保留时间，获得每一种有机磷化合物的特征离子碎
片。定性实验需使学生了解总离子流色谱图( TIC) 和多离子色谱图( MIC) 的区别，能通过选择单离子
或多离子色谱图快速找到某一种有机磷的色谱峰，学会扣除本底背景并进行谱库检索，并且认识到在固
定载气流量和色谱柱升温程序条件下，不同浓度溶液中同一种有机磷的保留时间相同。
GC-MS 法的定量方式选用内标标准曲线法，采用选择离子检测模式( SIM) 进行检测，以 0． 4、0． 6 和
1． 0mg /L 的 3 份标准混合溶液中待测有机磷 i 组分的特征离子的色谱峰面积 Ai 与内标物毒死蜱的特征
离子的峰面积 As 比值 y( y=Ai /As ) 对待测有机磷的浓度 ci 与内标物毒死蜱的浓度 cs 的比值 x( x= ci / cs )






其中 fis 为待测有机磷 i 组分相对内标物毒死蜱的相对质量校正因子，fi 为待测有机磷 i 组分的绝























，拟合公式 y=ax+b 中的斜率 a 是相对质量校正因子的倒数，说明内标标准曲线法的优点在于
能够获得一定浓度范围内的相对质量校正因子。
再计算样品溶液中待测有机磷的特征离子的色谱峰面积与内标物毒死蜱的特征离子的峰面积比值






















例如 食 品 标 准 分 析 方 法 GB /T 5009． 204—2005，SN /T 2151—2008，SN /T 2149—2008，SN /T 0123—





























在以往使用过程中更换的 GC-MS 仪的零部件( 包括灯丝、电子倍增器等，以及报废的质量分析器、




由于 GC-MS 实验教学的内容较多( 包括定性定量分析等内容) ，因此，由教师在课前全部讲解完再
让学生实验的效果并不够好，原因是时间过长、重点太多，学生难以一下全盘接受。可将授课讲解内容






在 GC-MS 实验教学过程中，由于仪器数目有限，每次参加实验课的学生一般控制在 4 ～ 6 人( 4 人
的教学效果较好) ，使教师能有充足的时间与学生进行实验讨论，并通过对实验现象的提问来了解教师
的讲解效果以及学生的听课效果，进而评价学生利用基本原理解决实际问题的能力。我们亦试验过拔
尖班学生的 GC-MS 实验教学，4 人两组，使之分别在两台不同的仪器上操作( Varian 3900 Saturn 2100T
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